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La presente invention concerne un procede de 
separation et de purification de diphenols , et plus 
particulierement un procede permettant de separer 
ef f icacement le resorcinol et 1 'hydroquinone d'un melange- 
5 contenant du resorcinol et de 1 'hydroquinone et un procede 
permettant de separer et de purifier, par distillation, 
de l 1 hydroquinone & partir d 'hydroquinone brute contenant 
des impuretes. 

Dans le passe, le resorcinol et 1 ' hydroquinone 

10 etaient produits independamment et il etait done 

industriellement moins necessaire de separer le resorcinol 
et 1' hydroquinone § partir de leur melange. Cependant, des 
precedes de production simultanee du resorcinol et de 
1 'hydroquinone ont recemment ete mis au point, et en 

15 consequence il est devenu necessaire de separer le 

resorcinol et 1 'hydroquinone l'un de 1 ' autre a partir d'un 
melange contenant du resorcinol et de 1 'hydroquinone . 

Pour separer le resorcinol et 1 'hydroquinone l'un 
de 1' autre, on connait un procede de recristallisation 

20 utilisant un solvant particulier comme le methanol, etc. 
(demande de brevet japonais publiee apres examen 
N° 12500/1978) , ou le resorcinol doit etre separe de 
1' hydroquinone en utilisant un transfert par un solvant 
ayant un point pseudo-eutectique vis-a-vis du resorcinol et 

2 5 de 1 'hydroquinone, et de ce fait le procede n'est pas 

toujours satisfaisant en ce qui concerne la recuperation 
d'un produit de purete elevee et l'efficacite de la 
purification . 

Par ailleurs, la separation du resorcinol et de 

30 1* hydroquinone l'un de 1 f autre est consideree comme 
difficile en raison de leurs points d' ebullition tres 
proches, de leurs points de fusion eleves et de leur tendance a 
la sublimation. Quand on fractionne en fait un melange 
contenant du resorcinol et de 1 'hydroquinone , on peut 

35 separer le resorcinol sous forme d'un produit distille de 
purete elevee, tandis qu ' on ne peut pas separer de 
1 'hydroquinone ayant une purete elevee. 

L' hydroquinone est obtenue jusqu'a present selon 
divers procedes et est largement utilisee comme matiSre de 
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depart pour des reactifs photographiques, anti-oxydants pour 
les polymeres, etc., mais est tres sensible S un changement 
de couleur, en particulier une coloration importante, et 
done le procede permettant de decolorer et de purifier 
5 1 ' hydroquinone pose un probleme important. En particulier, on 
a recemment mis au point un procede de production 
d* hydroquinone seule ou avec du resorcinol 

par 1 ■ intermediaire d'un hydroperoxyde , et 
1 ' hydroquinone brute obtenue selon le procede contient une 

10 grande quantite d 1 impuretes de point d'ebullition eleve et 
contient egalement du resorcinol dans certains cas. La 
decoloration et la purification de 1 'hydroquinone brute est 
done un probleme tres important qui determine la production 
de 1 ' hydroquinone elle-meme. 

15 Jusqu'a present, les procedes bien connus de 

purification de 1 'hydroquinone brute comprennent un procede 
de recristallisation, un proced§ d 1 extraction , etc., mais 
ce's proced§s ne sont pas tou jours satisf aisants . Ainsi, 
d'autres procedes utilisant un pr§traitement par un agent 

20 reducteur, ou le contact avec de I'hydrogene en presence 
d'un catalyseur, ont ite etudies, mais tous ces proced§s 
comportent des operations de traitement complexes et ne sont 
pas toujours satisf aisants en ce qui concerne la purification 
meme . 

2 5 Dans de telles conditions, des etudes importantes 

ont ete faites pour trouver un procede permettant de separer 
efficacement le resorcinol et 1 1 hydroquinone . 1 ' un de 1 ' autre 
a partir d'un melange contenant du resorcinol et de 
1 'hydroquinone, et un proced§ permettant de separer et de 

30 purifier 1 'hydroquinone avec des effets de decoloration et 
de purification nets, et I'on a ainsi abouti § la 
presente invention . 

La presente invention fournit un procede de 
separation du risorcinol et de 1 ' hydroquinone I'un de 

35 1 1 autre S partir d'un melange contenant du r§sorcinol et de 
1 'hydroquinone, procede qui consiste § rectifier 
continuellement un melange contenant du resorcinol et de 
1 1 hydroquinone , en obtenant ainsi des queues de 
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rectification contenant du resorcinol et de 1 'hydroquinone 
dans un rapport ponderal du resorcinol a 1 •hydroquinone de 
0,1-1:1, tout en obtenant du resorcinol sous forme de 
produit distille, et £ recristalliser les queues de 
rectification dans au moins de l f eau ou un solvant 
organique, en separant ainsi 1 'hydroquinone des queues de 
rectification, ou en redistillant les queues de rectification 
et en recristallisant le produit redistille dans au moins de 
l'eau ou un solvant organique, ce qui permet de s£parer 
1' hydroquinone du produit redistille ; et un proc§de de 
separation et de purification de 1 ' hydroquinone h partir 
d' hydroquinone brute contenant des impuretes, par 
distillation, procede qui consiste a mettre de la vapeur 
d' hydroquinone formee en contact avec de la vapeur d'eau et 
S condenser la vapeur d 1 hydroquinone en presence de la 
vapeur d'eau, ce qui permet de recuperer 1 'hydroquinone 
sous forme d'une solution aqueuse. 

La presente invention sera decrite en detail ci- 

dessous . 

Un melange contenant du resorcinol et de 
1 T hydroquinone (qui sera appele ci-apr§s "melange RH") a 
f ournir a un dispositif de rectification dans le procede de 
separation du resorcinol et de 1 'hydroquinone I'un de 
1' autre est un melange contenant comme corposants princrpaux 
du resorcinol et de 1 'hydroquinone et il peut contenir une 
petite quantite d' impuretes* 

Les impuretes ayant un point d' ebullition inferieur 
a celui du resorcinol distillent avec le resorcinol quand 
il est rectifie dans le dispositif de rectification, et le 
resorcinol ne peut pas etre separe et recupere avec une 
purete elevee. Il est done preferable d'eliminer les' 
impuretes de point d'§bullition inferieur du melange en 
avance . 

Dans le present procede" , il est important de 
rectifier continuellement le melange de sorte que les queues 
de rectification peuvent avoir un rapport ponderal du 
resorcinol a l 1 hydroquinone, qui sera appele ci-apres 
"R/H", de 0,1-1:1, La rectification du melange RH est 
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effective a une temperature relativement e levee car le 
resorcinol et 1 ' hydroquinone ont tous deux des points 
d 1 ebullition eleves , et en consequence il se produit une 
deterioration thermique du resorcinol et de 1 * hydroquinone. 
5 Par suite de diverses etudes des conditions pour une telle 
rectification, on a trouve que la deterioration thermique 
du resorcinol et de 1 'hydroquinone peut etre ramenee a un 
niveau nettement inferieur en maintenant le rapport R/H 
des queues de rectification a 0,1-1, et la pr€sente invention 
10 est basee sur cette dicouverte. 

Une deterioration thermique importante a lieu a un 
rapport R/H inferieur a 0,1, et en consequence les teneurs 
en resorcinol et hydroquinone sont nettement abaissees, 
tandis que la teneur en produits de deterioration augmente 
15 tant dans les queues de rectification que l'on ne peut pas 
facilement obtenir de 1 1 hydroquinone avec une purete eievee 
a partir de ces queues de rectification meme apres 
recristallisation, et en outre la manutention des queues de 
rectification devient difficile en raison de leur tendance 
20 a la sublimation, etc. 

Quand le rapport R/H des queues de rectification 
depasse 1 par ailleurs, l'efficacite de la recristallisation 
pour la separation de 1 ' hydroquinone a partir des queues de 
rectification est nettement diminuee et la separation 
25 efficace de 1 ' hydroquinone devient difficile. 

Une rectification continue dans les 
conditions susmentionnees permet la separation et la 
recuperation du resorcinol avec une purete eievee sous forme 
de produit distilie. 
30 La separation et la recuperation de 1 * hydroquinone 

a partir des queues de rectification sont ef f ectuees 'par 
recristallisation directe des queues de rectification, ou 
redistillation des queues de rectification suivie d'une 
recristallisation du produit redistilie resultant. Ce dernier 
35 mode operatoire est efficace pour empecher la coloration de 
1 'hydroquinone et permet de separer et de recuperer 
1 'hydroquinone avec une coloration moins importante. 

La recristallisation est effectuee dans au moins 
de l'eau ou un solvant organique, comitie solvant de 
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recristallisation. Les solvants organiques comprennent les 
alcools coirane le methanol, l'ethanol, le propanol , etc. ; 
les cetones comme 1' acetone, la methylethylcetone , la 
methylisopropylcetone, la methylisobutylcetone , etc. ; les 
ethers comme 1' ether isopropylique, le tetrahydrofuranne , 
etc. ; les esters comme 1* acetate d'ethyle, 1' acetate de 
butyle, etc., et on peut les utiliser . seuls ou en melange 
de deux ou plusleurs. L'eau peut etre utilisee seule ou en 
melange avec les solvants organiques. Le solvant peut 
contenir une petite quantite de sels. La recristallisation 
peut itre effectuee en une fois ou en plusieurs fois, en 
continu ou en discontinu. 

L'hydroquinone de puretee elevee est separee et 
recueillie sous forme de cristaux en raison de la 
recristallisation, et l'on obtient comme filtrat une solution 
contenant du resorcinol et de l'hydroquinone. Le filtrat 
est partiellement ou totalement recycle au dispositif de 
rectification comme melange RH, grace a quoi le resorcinol 
et l'hydroquinone peuvent §tre efficacement separes l'un de 
1' autre et recueillis. Dans un tel cas , le recyclage est 
effectue en chassant le solvant de recristallisation et les 
impuretes accumulees dans le distillat par distillation, 
extraction ou techniques similaires, puis en amenant le 
filtrat traite au dispositif de rectification. II est 
egalement possible de recycler le filtrat non seulement 
directement § l'etape de rectification de la presente 
invention, mais egalement aux etapes precedant l'etape de 
rectification de la presente invention, par exemple une 
etape d' utilisation du solvant de recristallisation ou une 
etape d' enlevement du solvant de recristallisation et des 
impuretes, dans un procede de production de resorcinol et 
d ' hydroquinone . 

L'hydroquinone brute contenant des impuretes 
utilisee dans le procede de separation et de purification 
de l'hydroquinone est l'hydroquinone brute produite selon 
divers procedes bien connus jusqu'a present, et les sources 
de matieres premieres ne sont pas particulierement limitees, 
mais la presente invention s' applique plus efficacement en 
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particulier a 1 ' hydroquinone brute qui est obtenue selon le 
procede utilisant un hydroperoxyde et qui contient 
generalement du resorcinol en quantite inferieure a celle 
de 1' hydroquinone. 
5 Dans la presente invention, il est tres important 

de mettre la vapeur d 'hydroquinone formee dans une colonne 
de distillation en contact avec de la vapeur d'eau et de 
condenser la vapeur d 'hydroquinone en presence de la vapeur 
d'eau. Les modes operatoires suivants peuvent etre utilises 

10 dans ce but. 

Selon un mode operatoire, on chauffe 1 1 hydroquinone 
brute pour l'evaporer, et l'on met la vapeur d 'hydroquinone 
form§e en contact avec de la vapeur d'eau avant ou au moment 
du ref roidissement et de la condensation, et on la condense 

15 en presence de la vapeur d'eau, en obtenant ainsi comme 

produit de condensation une solution aqueuse d ' hydroquinone . 

Selon un mode de realisation du mode op§ratoire 
precedent, on met la vapeur d 'hydroquinone formee en contact 
avec de l'eau ou une solution aqueuse d ' hydroquinone de 

20 fagon a former de la vapeur d'eau en raison de la chaleur que 
possede la vapeur d' hydroquinone, et finalement on peut mettre 
la vapeur d' hydroquinone en contact avec de la vapeur d'eau 
et la condenser en presence de vapeur d'eau pour obtenir une 
solution aqueuse d 'hydroquinone . 

25 Pendant la formation de la vapeur d ' hydroquinone 

selon le mode operatoire precedent, un moyen efficace de 
d§coloration consiste a injecter un gaz inerte comme 1 'azote 
gazeux, etc. , dans le dispositif de distillation. 

Selon un autre mode operatoire, on evapore 

30 1 'hydroquinone en injectant de la vapeur d'eau dans le 

dispositif de distillation, de preference dans les queues de 
distillation, et on refroidit et on condense le melange 
resultant de vapeur d' hydroquinone et de vapeur d'eau, et 
il est alors indique d'effectuer 1' operation a une 

35 temperature des queues de 200°C ou plus dans des conditions 
telles qu'il ne reste pratiquement pas d'eau dans les queues 
en surchauffant la vapeur d'eau a injecter dans les queues 
de distillation ou en chauffant les queues de distillation. 
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Dans le mode operatoire precedent, la vitesse 
d' injection de vapeur d'eau depend de la composition de 
1 1 hydroquinone brute, de la temperature de chauffage, du 
degre de reduction de pression, etc., mais est generalexnent 
5 environ 0,1 a environ 10 fois la quantite d 'hydroquinone 
brute en poids. 

Quand 1 'hydroquinone brute contient comme 
impuretes des compos§s de point d' ebullition inferieur a 
celui de 1 1 hydroquinone , les composes de point d' ebullition 
10 inferieur sont enleves comme fraction de distillation 

initiale par distillation prealable, puis on applique le 
present procede § 1 'hydroquinone brute resultante. 

Le present procede peut etre effectue a la 
pression atmospherique ou a* une pression infcrieure 3 la 
15 pression atmospherique mais, a une pression inferieure a la 
pression atmospherique, le point d' ebullition de l'eau est 
abaisse et en consequence la temperature de la solution 
d 1 hydroquinone aqueuse est abaissee et 1 1 hydroquinone peut 
eventuellement cristalliser dans la solution aqueuse. 
20 Cependant, ceci ne gene absolument pas la presente invention 
et est parfois plutot un avantage pour une operation 
interessante de separation de 1 1 hydroquinone . 

Ainsi, 1 f hydroquinone qui est tres sublimable dans 
la distillation habituelle et difficile a recueillir et est 
25 sujette a une coloration, peut §tre recueillie et obtenue 
dans une solution aqueuse incolore ou moins coloree 
d' hydroquinone , sans sublimation, selon le present procede. 
Le but de la presente invention peut done etre obtenu s 
que 1' operation se fasse en continu ou en discontinu. 
30 La solution aqueuse d 'hydroquinone ainsi obtenue 

selon la presente invention peut etre utilis§e telle "quelle 
dans d'autres applications ou peut etre soumise a* un autre 
traitement approprie bien connu, si necessaire, pour en 
separer 1 ' hydroquinone de purete elevee. Par exemple, on peut 
35 obtenir de 1 'hydroquinone pratiquement incolore de puret§ 
elevee en ref roidissant la solution aqueuse, en 
cristallisant et en recueillant 1 'hydroquinone . 

Quand 1 ' hydroquinone cristallisee et recueillie 
n'a pas une purete satisf aisante , on la recristallise encore 
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dans de l'eau ou un solvant, ce qui permet d'obtenir de 
l T hydroquinone incolore ayant une purete elev§e. 

Au cours de l'obtention de 1 ' hydroquinone de 
purete elev§e § partir de la solution aqueuse d 'hydroquinone 
5 pbtenue selon la pr^sente invention, il est possible 
d* a j outer a la solution aqueuse d' hydroquinone un agent 
reducteur ou un agent similaire choisi parmi ceux consid§r§s 
jusqu'S present comme efficaces pour empecher la coloration 
de 1' hydroquinone. Dans un tel cas, on peut s'attendre a de 
10 1 1 hydroquinone plus decolor§e avec 1'effet remarquable de la 
presente invention. 

De 1 1 hydroquinone purifiee tres decoloree peut etre 
separee et recueillie en appliquant le procede mentionn§ 
precedemment de separation et de purification de 
15 1 1 hydroquinone f au procede precedent de separation du 

resorcinol et de 1 'hydroquinone I'un de 1' autre, c'est-a- 
dire au proc§de de rectification continue d'un xn§lange 
con tenant du resorcinol et de 1 'hydroquinone , en obtenant 
ainsi des queues de rectification contenant du resorcinol et 
20 de 1 1 hydroquinone dans un rapport pondSral du resorcinol k 
1' hydroquinone de 0,1-1:1, tout en obtenant du resorcinol 
sous forme de distillat, redistillation des queues de 
rectification, mise en contact de la vapeur d 'hydroquinone 
avec de la vapeur d'eau, condensation de la vapeur 
2 5 d f hydroquinone en presence de la vapeur d'eau, ce qui permet 
de recueillir 1 'hydroquinone sous forme d'une solution 
aqueuse d 'hydroquinone , puis recristallisation de la solution 
aqueuse d' hydroquinone, si necessaire, en pr§sence d'un 
solvant organique, ce qui separe 1 ' hydroquinone de la 
30 solution aqueuse. 

Comme deer it precedemment , on peut separer 
efficacement le resorcinol et 1 'hydroquinone avec une 
grande purete I'un par rapport £ 1* autre, par une 
combinaison d'une rectification separative du resorcinol et 
35 de 1* hydroquinone dans les conditions specif iees 
pr§c§demment avec recristallisation des queues de 
rectification ou le produit redistille des queues de 
rectification, et en outre on peut obtenir de 1 ' hydroquinone 
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pratiquement incolore de puret§ elevee S partir de 
1 'hydroquinone brute dont la decoloration et la 
purification etaient considerees comme tr§s difficiles 
selon les procedes classiques, en utilisant des operations 
5 simples sur le plan industriel. La presente invention a done 
une importance industrielle tres remarquable . 

La presente invention sera decrite en detail ci- 
dessous en se referant aux exemples ou les pourcentages et 
les parties sont exprimes en poids. 

10 EXEMPLE 1 

On introduit continuellement un melange contenant 
du resorcinol et de 1 ' hydroquinone dans un rapport du 
resorcinol S 1 'hydroquinone de 7:3 en poids, dans une 
colonne de rectification ayant un nombre de plateaux 

15 tlieoriques de 40, a raison de 100 parties par heure, et on le 
rectifie en ajustant le taux de reflux, le chauffage des 
queues, etc., de sorte que le rapport de la teneur en 
resorcinol et de la teneur en hydroquinone dans les queues 
de rectification (R/H) puisse etre de 0,5 et pour que la 

20 teneur en hydroquinone du distillat soit inferieure I 0,3 %. 
On condense la vapeur de distillation et on la transforme 
en flocons, ce qui permet d'obtenir sous forme d'un liquide 
floconneux 55 parties, par heure, de resorcinol tres pur, 
ayant une purete de 99,8 % (teneur en hydroquinone 0,2 %) . 

25 Par ailleurs, on obtient par heure 45 parties de queues de 
rectification qui ont une teneur en resorcinol de 32,9 % et 
une teneur en hydroquinone de 65,1 %. La quantite de produits 
de deterioration du resorcinol et de 1 ' hydroquinone 
correspond B. 2,0 % . Les pourcentages de retention du 

30 resorcinol et de 1 'hydroquinone au cours de la rectification 
separative sont respectivement de 99,6 % et de 98,0 %. 

On ajoute 102 parties d'eau £ 100 parties des 
queues de rectification susmentionnees , on chauffe et on 
dissout pour obtenir une solution aqueuse, puis on 

35 refroidit progressivement la solution aqueuse jusqu'S 30 °C. 
On filtre dans une centrif ugeuse les cristaux qui se 
deposent et on les s§che jusqu'a ce que les cristaux obtenus 
aient une teneur en eau inferieure a 0,1 %, et l'on obtient 
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43,8 parties d 'hydroquinone purifiee ayant une purete de 
97,5 % et une teneur en resoreinol de 2,4 %• Par la suite, 
on recristallise les cristaux dans de l'eau comme solvant et 
on les seche, et l'on obtient de 1 1 hydroquinone tres pure 
5 ayant une purete de plus de 9 9,7 % et une teneur en 
resoreinol inferieure a 0,2 %. 

EXEMPLE 2 

On introduit continue 11 ement 100 parties par heure 
d'un melange de resoreinol et d 1 hydroquinone contenant 7 5 % 

10 de resoreinol et 23 % d' hydroquinone dans la meme colonne 
de rectification que celle utilisee dans l'Exemple 1, et on 
les rectifie en ajustant le taux de reflux, le chauffage des 
queues, etc. pour que le rapport R/H des queues de 
rectification puisse etre d' environ 0,25 et que la teneur en 

15 hydroquinone du distillat soit inferieure a 0,5 %. 

On condense la vapeur de distillation et on la 
transforme en f locons , et l'on obtient sous forme d'un 
solide floconneux 69,2 parties, par heure, de resoreinol 
tres pur ayant une puret§ de 99,4 % (teneur en hydroquinone 

20 0,4 %). Par ailleurs , on. soutire par heure 30,8 parties de 
queues de rectification, Les queues de rectification ont 
une teneur en resoreinol de 18,8 % et une teneur en 
hydroquinone de 71,8 %, et la teneur en produits de 
deterioration du resoreinol et de 1 T hydroquinone est de 

2 5 3,2 %. Les pourcentages de retention du resoreinol et de 

1 'hydroquinone au moment de la rectification separative sont 
respectivement de 9 9,5 % et de 97,4 %. 

Les queues de rectification sont ensuite soumises 
continuellement a une distillation simple, et on recueille 

30 le distillat a l'aide d'eau, et on le refroidit 

progress ivement a 30°C et il cristallise. Au moment de la 
distillation simple des queues de rectification, on obtient 
par heure 27,9 parties de distillat et 2,9. parties de queues. 
La bouillie de distillation recueillie a l'aide 

35 d'eau et cristallisee est filtree dans une centrif ugeuse et 
sechee jusqu'a ce que la teneur en eau atteigne 0,2 %, 
grace a quoi on obtient par heure 15,9 parties d 1 hydroquinone 
purifiee ayant una purete do 98,1 % ct uno teneur en 
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resorcinol de 1,4 %. On recristallise les cristaux resultants 
dans de l'eau comme solvant et on les seche, et 1 •on obtient 
de l'hydroquinone tres pure ayant une purete de plus de 
99,6 % et une teneur en r§sorcinol inferieure a 0,3 %• 

Quand les queues de rectification sont soumises S 
une simple distillation en fournissant de la vapeur d'eau i 
200°C a la partie inferieure du dispositif de distillation 
simple et en ajustant le chauffage et le debit d 1 alimentation 
de vapeur d'eau pour que la temperature a la partie 
inferieure puisse etre maintenue S 220 °C et que la vapeur de 
distillation comprenant de la vapeur d'eau est refroidie et 
condensee, le distillat ainsi obtenu a une composition qui 
correspond pratiquement a celle de la bouillie de 
distillation obtenue en recueillant la vapeur de distillation 
simple susmentionnee a l'aide d'eau. On peut obtenir de 
l'hydroquinone de purete elevee en utilisant le meme 
traitement que celui decrit precedemment . 

EXEMPLE 3 

On introduit continuellement un melange de 
resorcinol et d' hydroquinone contenant 65 % de resorcinol 
et 34 % d'hydroquinone, dans une colonne de rectification 
ayant un nombre de plateaux theoriques de 40, a* raison de 
100 parties par heure, et on le rectifie en ajustant le taux 
de reflux, le chauffage des queues, etc., pour que le rapport 
R/H des queues de rectification soit compris entre 0,15 et 
0,2 et que la teneur en hydroquinone du distillat soit 
inferieure S 0,3 %. 

On condense la vapeur de distillation et on la 
transforcne en flocons, et 1'on obtient sous forme d'un solide 
floconneux 58,6 parties par heure de resorcinol de purete 
elevee ayant une pureti de 99,7 % (teneur en hydroquinone 
0,3 %) . Par ailleurs, on preleve par heure 41,4 parties de 
queues de rectification qui ont' une teneur en resorcinol de 
14,3 %, une teneur en hydroquinone de 7 8,5 % et une teneur 
en produits de deterioration du resorcinol et de l'hydroquinone 
de 4,8 %. Le pourcentage de retention du resorcinol et de 
l'hydroquinone au niveau de la rectification separative sont 
respectivement de 99,1 % et de 95,9 %. 
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On dissout 100 parties des queues de rectification 
dans 113 parties de roethylisobutylc£tone (MIBK) et l'on 
refroidit progressivement la solution resultantea 30°C et 
on la cristallise. On filtre dans une centrif ugeuse la 
5 suspension resultante et l'on seche les cristaux resultants 
pour enlever la MIBK, et l'on obtient 56,7 parties 
d'hydroquinone purifi§e ayant une puret§ de 98,3 % et une 
teneur en risorcinol de 1,1 %. On recristallise les cristaux 
dans de I'eau comme solvant et on les seche, ce qui permet 
10 d'obtenir de 1 1 hydroquinone nettement plus pure ayant une 
purete superieure S 99,7 % et une teneur en resorcinol 
inferieure a 0,2 %. 

Quand on lave avec de I'eau dans la centrif ugeuse 
les cristaux obtenus apres la recristallisation dans MIBK et 
15 la filtration ulterieure dans la centrif ugeuse puis qu'on 
les s§che, on obtient de 1 ' hydroquinone tr§s pure ayant une 
purete de 99,3 % et une teneur en resorcinol de 0,4 %. 
Exeinple coinparatif 1 

On introduit continue llement le meme melange de 
20 resorcinol et d'hydroquinone que celui utilise dans 

l'Exemple 1, dans une colonne de rectification ayant un 
nombre de plateaux th§oriques de 40 a raison de 100 parties 
par heure, et on le rectifie en ajustant le taux de reflux, 
le chauffage des queues, etc. pour que le R/H des queues de 
25 rectification puisse §tre compris entre 0,05 et 0,1 et que 
la teneur en hydroquinone du distillat soit inferieure a 
0,3 %. On condense la vapeur de distillation et on la 
transforme en flocons, et l'on obtient sous forme d*un 
solide floconneux 66,6 parties par heure de resorcinol tres 
30 pur ayant une purete de 99,8 % (teneur en hydroquinone 0,2 %) . 

Par ailleurs, on preleve par heure 33,4 parties de 
queues de rectification qui ont une teneur en resorcinol 
de 4,2 % et une teneur en hydroquinone de 70,1 % et une 
teneur en produits de deterioration du resorcinol et de 
35 . 1 1 hydroquinone de 25,7 %. Le pourcentage de retention du 

r§sorcinol et de 1 ' hydroquinone au niveau de la rectification 
separative est respectivement de 97,0 % et de 78,3 %. 

On ajoute 138 parties d'eau a 100 parties des 
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queues de rectification, on chauffe et on dissout pour 
obtenir une solution aqueuse. Puis on refroidit 
progressivement a 30 °C la solution aqueuse resultante et on 
la cristallise. On filtre dans une centrif ugeuse la 
5 suspension resultante et on seche les cristaux resultants 
jusqu'a une teneur en eau de 0,1 %, et l'on obtient de 
1 'hydroquinone ayant une purete de 92,6 % et une teneur en 
resorcinol de 1,8 % et contenant encore 5,5 % des produits 
de deterioration du resorcinol et de 1 'hydroquinone . Par la 

10 suite, on recristallise les cristaux resultants dans de 

l'eau comme solvant et on les seche, mais le produit resultant 
contient encore 0,9 % de produits de deterioration et la 
purete de 1 'hydroquinone est de 98,8 %. 
Exemple comparatif 2 

15 On introduit 100 parties d'un melange de r§sorcinol 

et d' hydroquinone ayant un rapport du resorcinol a 
1 'hydroquinone de 7:3 dans un reacteur en verre comportant 
un refrigerant a reflux et un appareil d 1 agitation, et on y 
ajoute un solvant rnixte contenant 33,3 parties de methanol 

20 et 3,7 parties d'eau. On eleve la temperature a 75°C puis 
on refroidit progressivement la solution jusqu'a 0°C en 
agitant. On filtre dans une centrif ugeuse la suspension 
resultante et l'on obtient 32,3 parties de cristaux contenant 
26 parties d 'hydroquinone , 3 parties de resorcinol, 2,8 

25 parties de methanol et 0,5 partie d'eau, et 104,7 parties 
d'un filtrat contenant 67 parties de resorcinol, 4 parties 
d 1 hydroquinone et 30,5 parties de methanol. On distille le 
filtrat a 75°C pour chasser les 30,5 parties de methanol et 
on ajoute au residu liquide 12,8 parties d'eau. On transfere 

30 le melange resultant dans un reacteur similaire au premier 

et on le refroidit a 30 °C en agitant. On filtre la suspension 
resultante dans une centrif ugeuse pour separer les cristaux 
du filtrat. On seche les cristaux resultants et l'on obtient 
36 parties de resorcinol. Le pourcentage de recuperation du 

35 resorcinol est de 51,4 %. 

On melange avec 48 parties d'eau 32,3 parties des 
cristaux obtenus dans la recristallisation au premier etage 
precedent et on chauffe le melange resultant a 75°C pour 
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distiller 1,5 partie de m§thanol avec 3 parties d'eau. Puis 
on filtre dans une centrif ugeuse la suspension resultante 
formee S 30°C. Les cristaux resultants sont s€ches et l'on 
obtient 16 parties de cristaux d'hydroquinone. 
5 EXEMPLE 4 

On introduit dans un ballon de distillation equipe 
d'un agitateur 100 parties d'hydroquinone brute ay ant une 
couleur brun noiratre contenant 9 5 parties d'hydroquinone et 
5 % d'impuretes de point d 1 ebullition eleve, et on chauffe. 

10 On injecte a la partie inferieure du ballon de distillation 
de la vapeur d'eau a 120°C, et 1 f hydroquinone est eyaporee 
et distillee avec la vapeur d'eau par reglage du chauffage 
et du debit d' injection de vapeur d'eau pour que la 
temperature de la partie inferieure soit maintenue a 220 °C. 

15 On refroidit la vapeur de distillation et on la condense et 
l'on obtient 290 parties d'une solution aqueuse incolore 
contenant 32 % d'hydroquinone. 

On refroidit la solution aqueuse resultante, on 
cristallise et on filtre et on seche les cristaux resultants, 

20 et l'on obtient 69 parties d'hydroquinone tres pure ayant 
une puret£ de plus de 99,5 % 

EXEMPLE • 5 

On introduit 100 parties de la meme hydroquinone 
brute que dans l'Exemple 4 dans le meme ballon de 

25 distillation que celui utilise dans l'Exemple 4, et on 
chauffe* On injecte i la partie inferieure du ballon de 
distillation de la vapeur d'eau a 150°C et 1 'hydroquinone 
est evaporee et distillee avec la vapeur d'eau par reglage 
du chauffage et du debit d' injection de vapeur d'eau pour 

30 pouvoir maintenir la temperature du fond de distillation 

a 250°C. On refroidit et on condense la vapeur distillee et 
l'on obtient 14 5 parties d'une bouillie (phase aqueuse 
incolore et cristaux blancs) contenant 65 % d'hydroquinone. 

On melange ensuite la suspension resultante avec de 

35 l ? eau et on recristallise . On filtre et on sdche les 

cristaux resultants et l'on obtient 70 parties d'hydroquinone 
tres pure incolore ayant une purete de plus de 99,5 

EXEMPLE 6 
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On introduit dans le meme ballon de distillation 
que celui utilise dans l'Exemple 4 100 parties d f un 
melange d 'hydroquinone et de resorcinol brut ayant une 
couleur brun noiratre contenant 80 % d 'hydroquinone , 17 % 
de resorcinol et 3 % d'impuretis de point d' Ebullition eleve. 
On injecte a la partie inferieure du ballon de distillation 
de la vapeur d'eau a 200 °C, et 1 'hydroquinone et le 
resorcinol sont evapor§s et distilles par reglage du 
chauffage et du debit d' injection de vapeur d'eau pour que 
la temp§rature des queues puisse etre maintenue a 230°C. 
On refroidit et on condense la vapeur de distillation et 
l'on obtient 229 parties d'une solution aqueuse incolore 
contenant 34 % d 1 hydroquinone et 10 % de resorcinol. 

On melange ensuite la solution aqueuse resultante 
avec 38 parties d'eau contenant 400 ppm de sulfite acide de 
sodium et l f on refroidit progressivement la solution 
resultante a 30 °C, on filtrs et on seche les cristaux qui se 
deposent et I'on obtient 55,1 parties d 'hydroquinone 
incolore (purete 98,7 %, teneur en resorcinol 1,1 %) . 

Puis on recristallise 1 'hydroquinone resultante 
dans de l'eau comrae solvant sous atmosphere d' azote, on 
filtre et on seche, et l'on obtient 40 parties d 'hydroquinone 
incolore tres pure ayant une purete superieure a 99,5 %. 

EXEMPLE 7 

On introduit dans un ballon de distillation 
comportant un agitateur 10 0 parties de la meme hydroquinone 
brute que celle utilisee dans l'Exemple 4 et on chauffe. 
On reduit la pression du dispositif de distillation a 250 mm 
de mercure (332,5 millibars) et on injecte a la partie 
inferieure du ballon de distillation de la vapeur d'eau a 
150°C. L' hydroquinone est evaporee et distillee par feglage 
du chauffage et du debit d' injection de vapeur d'eau pour 
que la temperature des queues puisse etre maintenue a 230°C. 
On refroidit et on condense la vapeur de distillation et 
l'on obtient 138 parties d'une suspension (phase aqueuse 
incolore et cristaux blancs) contenant 68 % d 'hydroquinone. 

On melange la bouillie resultante avec de l'eau 
contenant 100 ppm d* acide oxalique, on recristallise, on 
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filtre et on seche et l'on obtient 70 parties d' hydroquinone 
incolore tres pure ayant une purete de plus de 99,5 %. 

EXEMPLE 8 

On introduit dans un ballon de distillation 100 
5 parties de la meme hydroquinone brute que celle utilisee dans 
l'Exemple 4 et on la chauffe. L' hydroquinone est evaporee 
par chauffage ft; une temperature des queues de 200-250°C 
sous une pression reduite de 100 nun (133 millibars) et on 
ajoute de la vapeur d'eau a la vapeur d' hydroquinone, puis 
10 on ajoute au courant de vapeur 1 ' hydroquinone , puis on 
refroidit et condense la vapeur d'eau et la vapeur 
d' hydroquinone. On obtient alors 419 parties d'une solution 
aqueuse incolore contenant 22 % d f hydroquinone . On refroidit 
la solution aqueuse resultante, on cristallise et on seche 
15 et l'on obtient 68 parties d ' hydroquinone tres pure incolore 
ayant une purete de plus de 99,5 %. 

EXEMPIiE 9 

On introduit dans un ballon de distillation 100 
parties de la meme hydroquinone brute que celle urtilisSe dans 
20 l'Exemple 4 et on §vapore 1 'hydroquinone en chauffant a une 
temperature des queues de 2 00°-250°C sous une pression 
r§duite de 60 mm (80 millibars) . 

Par ailleurs, on introduit de l'eau dans un ballon 
(receptacle) avec un refrigerant a reflux et un appareil 
25 d' agitation, et on chauffe pour former de la vapeur d'eau 
sous une pression reduite de 80 millibars. 

La partie phase gazeuse du ballon de distillation 
est en communication avec la partie phase gazeuse du 
receptacle et l'on introduit la vapeur d 1 hydroquinone dans 
30 la partie phase gazeuse du receptacle a partir du ballon de 
distillation pour mettre la vapeur d' hydroquinone en contact 
avec la vapeur d'eau dans le receptacle et condenser 
simultanement la vapeur d ' hydroquinone . On obtient alors dans 
le receptacle 342 parties d'une bouillie contenant des 
35 cristaux d§pos§s d 'hydroquinone . 

On refroidit la suspension resultante, on la filtre 
et on la seche et l'on obtient 68 parties d ' hydroquinone 
incolore tres pure, ayant une purete de plus de 99,4 %. 
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EXEMPLE 10 

On introduit dans un ballon de distillation 100 
parties du mente melange d 'hydroquinone et de resorcinol brut 
que celui utilise dans l'Exerople 6 et l'on injecte de l 1 azote 
£ 200°C dans le ballon de distillation S sa partie inf§rieure. 
L 'hydroquinone et le resorcinol sont evapores et distilles 
par reglage du chauffage et du debit d' injection d' azote 
pour maintenir a 230° la temperature des queues. 

Les vapeurs melangees d ' hydroquinone et de resorcinol 
sont mises en contact avec de l'eau a une temperature proche 
de 100°C et condensees, et la vapeur d'eau formee. est 
condensee et recueillie dans un refrigerant secondaire . Par 
suite, on obtient pratiquement la meitie solution aqueuse 
d 'hydroquinone et de resorcinol que dans l'Exemple 6 et on 
la traite de la meme maniere que dans l'Exemple 3 pour 
obtenir de 1 'hydroquinone incolore. 
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REVINDICATIONS 

1. Procede de separation du resorcinol et de 
I'hydroquinone l'un de 1" autre a partir d'un melange 
contenant du resorcinol et de I'hydroquinone, caracterise en 

5 ce qu'il consiste a rectifier continuellement un melange 
contenant du resorcinol et de I'hydroquinone, en obtenant 
ainsi des queues de rectification contenant du resorcinol 
et de I'hydroquinone dans un rapport pond§ral du resorcinol 
a I'hydroquinone de 0,1-1:1, tout en obtenant du resorcinol 
10 comme produit de distillation, et a recristalliser les 
queues de rectification dans au moins l'un des solvants 
suivants : eau et un solvant organique, en separant ainsi 
I'hydroquinone des queues de rectification. 

2. Proced§ selon la revendication 1, caracterise 
15 en ce qu'on redistille les queues de rectification et que 

l'on recristallise le produit redistilli resultant dans au 
moins l'un des solvants suivants : eau et un solvant 
organique, en separant ainsi I'hydroquinone du produit 
redistill§. 

20 3. Prpced§ selon la revendication 2, caracterise 

en ce qu'on redistille les queues de rectification, on met 
la vapeur d' hydroquinone resultante en contact avec de la 
vapeur d'eau et on la condense en pr§sence de la vapeur 
d'eau, en recueillant ainsi I'hydroquinone sous forme d'une 

25 solution aqueuse d' hydroquinone , puis on recristallise la 
solution aqueuse en presence ou en 1' absence d'un solvant 
organique, ce qui permet de separer I'hydroquinone de la 
solution aqueuse. 

4. Procede de separation et de purification, par 
30 distillation, d ' hydroquinone a partir d ' hydroquinone brute 

contenant des impuretes, caracterise en ce qu'il consiste 3 
mettre de la vapeur d 'hydroquinone formee a partir de 
I'hydroquinone brute en contact avec de la vapeur d'eau et a 
condenser la vapeur d' hydroquinone en presence de la vapeur 
35 d'eau, en r§cuperant ainsi I'hydroquinone sous forme d'une 
solution aqueuse. 

5. Procede de separation du resorcinol et de 
I'hydroquinone l'un de 1' autre a partir d'un melange contenant 
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du resorcinol et de 1 'hydroquinone , caracteris^ en ce qu'il 
consiste a rectifier continuellement un melange contenant du 
resorcinol et de 1 'hydroquinone , en obtenant ainsi des 
queues de rectification contenant du resorcinol et de 
1 'hydroquinone dans un rapport pond§ral du resorcinol § 
1 'hydroquinone de 0,1-1:1, tout en obtenant le r§sorcinol 
sous forme d'un produit distill^, a redistiller les queues de 
rectification, a mettre la vapeur d 'hydroquinone en contact 
avec de la vapeur d'eau, a condenser la vapeur d 'hydroquinone 
en presence de la vapeur d'eau, en recueillant ainsi 
1 'hydroquinone sous forme d'une solution aqueuse 
d' hydroquinone, puis a recristalliser la solution aqueuse 
d ' hydroquinone , en presence ou en 1 ' absence d'un solvant 
organique, en separant ainsi 1 'hydroquinone de la solution 
aqueuse. 
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